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@ KaiterTiegel fur das Erschmelzen und die Kristallisation nichtmetallischer anorganischer Verbindungen 

Kalter Tiegel fur die Durchfuhrung des skuII-merting-Ver- 
fahr ns mit einer gekuhlten Tiegelwandung in Form von von 
Kuhlmedium durchstromten Metal) rohren, die in mechani- 
scher Verbindung stehen mit dem ebenf alls von Kuhlmedi- 
um durchspulten Tiegelboden mit einer Induktionsspule, die . 
die Tiegelwandung umgibt und uber die Hochfrequenzener- 
gte in den Tiegelinhalt einkoppelbar ist und mit einer zweiten 
Induktionsspule, die unter dem Tiegelboden angeordnet und 
unabhangig von der die Tiegelwandung umgebenden Induk- 
tionsspule schaltbar ist und mit einem Tiegelboden aus di- 

elektrischem Material. . . 
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Patentansprudie: 

I. Kalter Tiegel fur das Erschmelzen uad die Kri- 
stallisation mchtmetallischer anorganischer Verbin- 
dungen mh einer gekiihlten Tiegelwandung in Form 
von von Kuhlmedimn duFchstrdmten Metallrohren, 
die in mechaniscfaer V rbindung stehen mit dem 
ebenfalls von Kuhlmedium durchspulten Tiegelbo- 
den und mit einer Induktionsspule, die die Tiegel- 
wandung umgibt und uber die Hochfrequenzenergie 
in den Hegelinhalt einkoppelbar ist, dadurch 
gekennzeichnet, daB unter dem Tiegelboden 
(15) eine zweite Induktionsspule (39) angeordnet ist, 
die unabhangig von der die Tiegelwandung umge- 
benden Induktionsspule schaltbar ist, und daB der 
Tiegelboden aus dielektriscfaem Material besteht 

Z Kalter Hegel nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB der Tiegelboden (15) aus einer 
Platte (19) besteht, unter der das Kuhhnedium flieBt 
und die in eine Halterung (17, 21) aufgenommen ist, 
die mit fedemd gelagerten Stutzen (33) in Verbin- 
dimg steht 

3. Kalter Tlegel nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die die Tiegelwandung bildenden 
Metallrphre (1) mittels mindestens eines Verteiler- 
ringes (3) mechanisch gehaitert sind, wobei der Ver- 
teilerring mittels einer Antriebsvorrichtung vertikat 
bewegbarisL 

4. Kalter Tiegel nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die die Tiegelwandung bildenden 
Metallrohre(l) aus Kupfer bestehen. 

5. Kalter -Tiegel nach Anspruch 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Platte (19) aus Quarz besteht 

6. Kalter Tiegel nach Anspruch 4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Metallrohre (1) mit einer eine 
Oxidation hemmenden Beschichtung versehen sind, 

7. Kalter Ti^el nach Anspruch 6, dadurdi ge- 
kennzeichnet daB die Beschichtung aus Rhodium 
besteht 



Die Erfindung betrifft einen kalten Tiegel fur das Er- 
schmelzen und die Kristallisation nichtmetallischer an- 
organischer Verbindiingen mit einer gekuhlten Tiegel- 
wandung in Form von von Kuhlmedium dm-chstromten 
Metallrohren, die in mechanischer Verbindung stehen 
mit dem ebenfalls von Kiihlmecfium durchspulten Tie- 
gelboden und mit einer Induktionsspule, die die Tiegel- 
wandung umgibt und uber die Hochfrequenzenergie in 
den Hegelinhalt einkoppelbar ist 

Ein derartiger Tiegel ist geeignet fur die Durchfuh- 
rimg des sogenannten skuU-melting-Verfahrenszum Er- 
schmelzen von Ausgangsmaterialien fiir die Zuchtung 
voii Einkristallen durch direkte Einkopplung eines elek- 
tromagnetiscben Feldes von einer Induktionsspule in 
das zu erwarmende Material. 

Aus der Uteraturstelle V. L Aleksandrov, V, V. Osiko, 
A. M. Prokhorov und V. M- Tatarintsev: Synthesis and 
Crystal Growth of Refractory Materials by RF-Melting 
in a Cold Container, in: Current Topics in Materials 
Science, Vol 1, ed. by E. Kaldis, North Holland PubL 
Comp., 1978, ist ein derartiger Hegel bekannt, der aus 
wassergekuhlten Kupferrohren besteht, die kreisformig 
dicht an dicht nebeneinander angeordnet sind. Der Tie- 
gelboden kann aus einer wassergekuhlten Metallplatte 



Oder aus mefareren Kupferrohren bestehen, Um den zy- 
linderfdrmigen Hegel ist eine Hochfrequenzspule ange- 
ordnet Das elektromagnetische Feld koppelt durch die 
Spalte zwischen den Kupferrohren hindurch in das In- 
5 neredesHegelsein, 

Zum Schmelzen wird das Ausgangsmaterial im allge- 
meinen in Pulverform in einen derartigen Tiegel einge- 
fuflt . 

Schlechtleitende Oxide mussen zimachst vorgeheizt 

10 werden. Hierfur werden MetaUstucke aus einem Metall, 
das dem des zu erschmelzenden Oxids entspricht, ver- 
wendet, die in das Pulver eingebettet werden. Das elek- 
tromagnetische Feld heizt aufgrund der indimerten 
Wirbelstrome zunSchst die MetaUstucke auf, die ihrer- 

15 seits das Oxidpulver in der naheren Uragebung auf- 
schmelzen. In die sich bildende Schmelze kann das Feld 
der Hochfrequenz-Spule wegen der hoheren elektri- 
- schen Leitfahigkeit der Schmelze direkt einkoppeln. 
Durch Erhphung der Hochfrequenzleistung wird konti- 

20 nuieiiich weiteres Oxidpulver geschmolzen, bis sich 
Schmelze bis in die Nahe der Hegelwand ausbildet Die 
wassergekuhlte innere Tiegelflache sorgt dafur, daB sich 
zwischen ihr und der heiBen Schmelze eine dichtgesin- 
terte, in fester Phase vorliegende arteigene Schicht bil- 

25 det, die den Tiegel vor dem Angriff durch. die Schmelze 
schutzt Das zum Vorheizen benutzte Metall wird durch 
Sauerstoff der Luft in das zu erschraelzende Oxid umge- 
wandelt 

Es hat sich nun gezeigt, dafi mit dem bekannten Ti^el 
30 keine einwandfreien Kristalle gezuchtet werden k5n- 
nen- Durch langsames Abkuhlen der Schmelze konnen 
spontan an Tiegelboden und -wandung z. B. bis zti einige 
Zentimeter grofie Emkristalle wachsen, die sich gegen- 
seitig beim Wachstum behindem. Die Foigen sind er- 
35 hebliche mechaniscfae Spannungen und andere Kristall- 
baufehler. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, emen kal- 
ten Tiegel zu koiistruieren, bei dem die Kristallisation 
gezielt durchgefuhrt werden kann imd medianische 

40 Spannungen im Kristall und andere Kristallbaufehler 
veiringert werden. 

Diese Aufgabe wird erfindungsgemafi dadurch gelost, 
daB unter derallegelboden eine zweite. Induktionsspule 
angeordnet ist, die unabhangig von der die Tiegelwan- 

45 dimg umgebenden Induktionsspule schaltbar ist, und 
daB der Tiegelboden aus dielektrischem Material be- 
steht 

Der Erfindung liegt die Erkenntnis zugrunde, daB die 
Wachstumsbedingungen fur aiis der Schmelze zu zuch- 

50 tende Kristalle mittels kalter Hegel verbessert werden 
konnen, wenn eine gezielte Beeinflussung der Tempera- 
turverteihmg in der Schmelze moglich ist, wenn also der 
Temperaturgradient in der Schmelze einsteUbar ist Es 
wurde zunachst versucht, eine getrennte Erhitzung der 

55 zu erschmelzenden Ausgangsmaterialien in einem He- 
gel, dermsgesamt aus Metall bestand, vom Tiegelboden 
her durch eine getrennt zu schaltende 2weite Induk- 
tionsspule unterhaib des Hegelbodens anzustreben; 
Versuche brachten jedoch nicht den gewunschten Er- 

60 folg. Der Erfindung liegt die weitere Erkenntnis zugrun- 
de, daB ein Grtmd fur den MiBerfolg die erheblichen 
elektrischen Verluste im metallischen Hegelboden sein 
konnten, 

Nach einer vorteilhaften Ausgestaltung der Erfin- 
65 dung besteht der Tiegelboden aus einer Platte^ vorzugs- 
weise aus Quarz, unter der Kuhlmedium flieBt und die in 
eine Halterung aufgenommen ist, die mit fedemd gela- 
gerten Stutzen in Verbindung steht Dadurdi, daB die 
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StQtzen fedemd gelagert and, ergibt sich der Vorteil. AustauscheinesRohreslandl'.DaryertenerringSmit 
dfe Ausdehnung der sSimelze beim Aufheizen den Rohreo I. 1' ist verbimdea mit jeweds mebr«-eii 

K^taittehai-und-abSitfeallundtaEsirtvorteilhaft. 

tei iicht eine Wannedehnung des Tiegelin- die Rohre 1 zam Schutz geg^ r^cT™ 
hElcompensierendenStut2«ieintretenkanr,verhin- s SchutochK±t zu vereehen. 

dert wird Dadurch, da6 Ausdehnungskraf te in vertika- hat sich erne ungefahr 6 ym dicke Rhodiiim-Schicht be- 
ler Richtune beim SdimelzprozeB durch die fedemde wahrt . . - ^ j 

HalSS dS ^^Ibodens groBtenteils kompensiert Der Tlegelboden 15 b^eta aus emem tragendem 
wSk&men,2riangertsichdieStandzeitderT^^^ Grundk6rperl7ausdieIektmdicmMatenaI.emwP^- 
TrheS 10 13 ^ ^egenuber der Schmelze mertem didektn- 

Nach ciner weiteren vorteilhaftea Ausgestaltung der sdiem Material ,2- B. Quarz. und eiaem H^^^g 21 
ErFindung sind die dieTiegelwandung bUdenden Metail- ebenfalls aus dielektnschem Matenal.^B AlaOa. Der 
rohre mS mindestens eines Verteilerringes mecha- Gnindk6rper 17 kann aus «Eem hitzebestandigen 
nlch S erL wobei der VerteUerring mittels einer Kunststoff bestehen und eathalt Ausnehmungen zur 
SriebsvoSrg vertLl bewegbar isL Hiermit ist ,5 Aufnahme der Platte 19 und des Haltermges 21. wobei 
d^? vSTerbrierdaB der Tiefel nach abgeschlos- der Haltering 21 mit dem Grundkorper 17 fest verbun- 
Snem SSSnimzeB auf dnfache Weise ent- . den jst. z. B uber Schrauben 23, ^ B. aus Nylon. Dur^ 
leertwerdenkamidadurch.daBderobereriegelteil.die eine Verschraubung Kit es mogUch. d«e Platte 19 auf 
SeTwSng, vom Tiegelboden nach oben abgeho- einen 0-Ring25 2udrucken. derzarAbdichtimggegen 
benundderoderdieKristaUenachuntenausdemoffe- 20 das Kflhlm^dium dient Um tokde mec±an«^^^ 
nen ZvKnder herauseestoBen werden kann (konnen). nungen zwischen dem Haltermg 21 und da- Platte 19 2m 

DJdurercfafl^S^?dSw^^ geldihIteTiigel- verringem. ist zwischen diesen bdden Teden em elasti- 
bodSSSdieS^schen MateriaUen besteht. ergibt scher Ring 27. ^ B. f^.-^^^^^J^f^^J^^^^^^l^ 
skh dirvorteil. daB bei induktiver Beheizung vom Bo- Als Bin- bzw- AustnttsSffoimgen fiir das KuWmedium 
SherkeinTdeSschenVerlusteimTiegelbod^^ 25 dienenAnscWQsse»und3LDerTlege boden ISistimt 
QennerKEinccic«.u 0 o StQtzen 33 verbunden, die fedemd gelagert smd Die 

Dadurch daB zwei getrennt schaltbare Induktions- Fedem 35 haben die Aufgabe, die Ausdehnung einer im 
snSen e^JStet wenSi. ergibt sich der Vorteil. daB Tiegel beBndlichen Schmelze beim Aufceizen zu kom- 
die to deS^SS einzukoppelnde Energiemenge pensieren. so daB eine Zerstorung der Pktte 19 verhm- 
artlich dosiSto? S es kami SSo je nach Bedarf mit 30 dert wird Mittels einer nicht dar^estell en. mediam- 
Se^Se umeSirSier Frequenz gearbeitet werden. sdien Antriebsvorrichtungkannder VerteilernngS mit- 
wobTz. B.%wS7owo^^^ als auch samt den Rohren 1. V in verttkaler Richtung beweg^ 

TiS Mittel^riueii-Generator aUeln oder auch beide werden. also in Richtung weg vom Tlegelboden 15 nach 
^SnSrSfehSftS im Erschmelzen des Tiegel- oben gezogen oder in Richtung auf dm abgesenkt wer- 
SESS werden komien. Es kami zweckma- 35 den. Der m diesem AusfOhrungsfaeispiel beschnebene 
SSSeSflrtlichmxterschiedlicheErhitzungdesrie- kalte Tiegel hat em«i J^^P^urcltoe^r v^^^^^ 
gelinhdtes nicht nm- Qber die bciden getrennt zu schal- die maximale FuUhohe betragt IM mm. ^ fie Tiegel 
faSen Induktionsspulen zu erreichen. sondem mner- wandung. bestehend aus den Rohren 1 1st erne Induk- 
Sb d JtSs.^ fiber dem Tiegelboden. Hilfskor- tionsspule 37 angebracht S« ist mit generator 
oer auTemem Begenflber der Schmelze merten. elek- 40 verbunden. dessen Arbeitsfrequenz z«nschen 1 und 
SXutEr^lSr£erialvorzusehen.welchedureh 7 MHz Uegt Unterhaib des Tiegelbodens 15 1st eme 
d^Sr^^S^c FM^infgpmd induzierter Wir- weitere Induktionsspule 39 angeordnet. die nut emem 
^sS^mTsSI uS geSelt a&izt werden kon- Generator gleicher oder anderer Arbeitsfr^uenz als 
Beistrome scnneii una geziciu *uie Induktions^ule 37 verbundenen 

'"'^Anhand der Zeichnung wird em Ausfuhrungsbeispiel 45 Generator betrieben wu-A Der mit der fadukdonsspule 
dei^SSung Srie&d in seiner Wirkungsweise 39 verbundene Generator hat z. R erne ArbeitsfrequeiE 
erlautert. von 7— 10 kHz. Beide Generatoren kBnnen unabhangig 

"nL^iwir zeifft einen kalten Hegel nach der Erfin- voneinandergeschaltet werden. ' . . , „ 
duS i^lThSt'^DT^^JJLdun^g besteht aus von . Zur Inbetriebnahme ^es ^ wird d^^^^^ 
K:iiWmedium.z.B Wasser. durchflossenen. rechtwinkUg so ring 3 mit den Rohren 1, 1' auf die KuhJmittelzu- und 
g^eTeSKSwakdig ausgefOhrten Metallroh- -ablaufe 11 mid 13 aufgesetzt. verschraubt und mittels 
fen iTb aSpfer. die krfisf6mig angeordnet sind. der Antriebsvorrichtung gegen den federnd gelagert«^ 
Sfe RohreThSen uktereinander eben Abstand von Tiegelboden 15 gef^^^P^'- Hfl^^^S J il^bm 
oinmi und einen AuBendurchmesser von 10mm und dieRohre 1 und gibt dem Tiegel erne zusateliche Stabili- 
stod^teJ veSossen. Das obere Ende der Rohre 1 ist 55 tat gegen das Verbiegen der Rohre 1. Nach Beendigmig 
SnS VertSSg 3 eingelotet. der der Zuhifar von des Schmelz-bzw.KristaMsationsprozesses wird die aus 
MWmedium di^ln Snires Rohr 1' durchstoBt un den Rohren 1 gebUdete Tiegelwandung nach oben vom 
drrSmmCn?5 das auBere Rohr 1 und ist Tiegelboden 15 abgezogen. Der kristall^ierte Tiegehn- 
toe? etoeTSfl^er gleichfalls mit dem Yerteilerrmg3 halt kami dann sehr 

verbunden. Die Verbmdung der Rohre 1 und 1' erfolgt eo nach unten herausgestoBen werdeiu In der Figur 1st der 
Qber Lotstellen 7 und 9; diese LStsteUen 7 und 9 ermog- Tiegehnhalt als Schmelze 41 dargestellt 
lichen bel einem Defekt einen schneHen und einfachen 
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